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靶 面 放电 特性 对 沉积 粒子 离 化 率 及 沉积 行为 的 影响 ” 
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摘 要 依据 气体 放电 等 离子 体 物理 学 知识 , 通过 增加 靶 材 的 电流 密度 将 靶 面 气体 放电 引入 至 辉 光 与 弧 光 放 电 之 间 的 辉 弧 
放电 过 渡 区 . 借助 Ar 终 击 靶 面 的 碰撞 动能 和 电子 传输 所 产生 的 Joule 热 能 , 共同 诱发 台面 电子 与 原子 克服 表面 逸 出 功 的 自 
帮 射 . 由 此 获得 高 密度 、 高 离 化 和 高 能 量 的 沉积 粒子 . 实验 分 别 在 辉 光 放电 区 和 辉 弧 过 渡 区 各 制备 2 组 纯 Ti 薄 膜 . 利用 激光 
聚焦 显微镜 (CLSM) 对 不 同 误 基 距 处 的 薄膜 厚度 进行 测量 , 通过 XRD, SEM, AFM 和 TEM 对 薄膜 的 微观 结构 进行 观察 , 并 
使 用 涂 层 附着 力 划 痕 仪 对 薄膜 的 膜 基 结合 力 进 行 测试 . 实验 结果 表明 : 在 辉 弧 放电 过 渡 区 内 所 沉积 的 纯 薄 腊 具 有 纳米 尺 
度 的 晶 粒 、 致 密 的 组 织 \ 均 匀 的 薄膜 厚度 \ 较 快 的 沉积 速率 和 优异 的 膜 基 结合 强度 . 

关键 词 磁 控 溅 射 离子 镀 , 气体 放电 伏 安 特性 , 热 发 射 , 离 化 率 
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ABSTRACT Magnetron sputtering ion plating (MAIP) is limited by the low density and low ionization of target 
atoms, which results in that the films deposited by MAIP have poor compactness, low adhesion and the quick de- 
creasing in thickness along the target-to-substrate distance, so this disadvantages of the film quality and property 
can not satisfy the harsh need of modern society. Based on the physical gas discharging plasma theory, the gas dis- 
charge could be introduced into the glow-arc discharge Section between the glow discharge and the arc discharge 
by increasing the target current density. By means of the collision kinetic energy of Ar and the Joule heating effect 
of electrons, the electrons and atoms could be Spontaneously induced to emit by overcoming the surface work func- 
tion. Thus the deposited particles with a high density, a high energy and a high ionization can be obtained. Two 
groups of the Ti films were deposited in glow discharge and glow-arc discharge sections respectively. The film 
thickness at different target-to- substrate distances was measured by the CLSM. The microstructure of films was 
characterized by XRD, SEM, AFM and TEM. The adhesion between the film and substrate was determined by the 
microscratch tester. The results showed that the Ti film deposited in the glow-arc section of gas discharge had nano- 
crystal size, dense structure, uniform thickness, high deposition rate and excellent adhesion. 
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随 着 社会 生活 的 迅速 发 展 , 人 们 对 各 类 产品 抵 
御 不 良 环境 的 能 力 和 长 期 运行 的 可 靠 性 、 稳 定性 等 
提出 了 更 高 要 求 , 期 望 产品 能 在 高 温 、 高 压 、 高 速 、 高 
度 自 动 化 和 恶劣 的 工 况 条 件 下 长 期 稳定 地 运转 …. 然 
而 , 在 工业 生产 中 , 多 数 机 械 零 部 件 在 上 述 工 况 环 
境 下 难免 会 出 现 失效 现象 , 由 此 导致 的 材料 报废 会 
造成 严重 的 资源 浪费 中 这 不 仅 严 重 影响 企业 的 生 
产 效率 , 还 会 增加 企业 的 生产 成 本 , 长 期 制约 了 企 
业 的 发 展 . 而 表面 改 性 技术 是 通过 在 材料 表面 制备 
一 层 具 有 特殊 成 分 、 结 构 和 性 能 的 薄膜 , 赋予 材料 
能 够 抵抗 不 良 环境 和 满足 奇 刻 服役 条 件 的 能 力 咏 . 
由 此 , 表面 改 性 技术 被 广泛 应 用 于 机 械 加 工 、 模 具 
生产 、 材 料 防护 和 表面 装饰 等 领域 中 . 

因 具 有 低温 沉积 、 易 实现 多 元 素 共 沉积 或 梯度 
沉积 和 制备 薄膜 具有 光滑 表面 等 优点 , 磁 控 溅 财 离 
子 镀 技 术 被 广泛 应 用 于 半导体 、 光 学 和 装饰 性 薄膜 
的 制备 领域 中 "9 但 受 碰撞 脱 诅 的 限制 , 普通 磁 控 
溅 射 离子 镀 的 沉积 粒子 以 低能 中 性 原子 为 主 ”™. 而 
中 性 粒子 不 受 电磁 场 影响 , 沉积 到 基 片 表面 时 其 有 
较 低 的 活性 和 表面 扩散 能 , 难以 制备 出 结构 致密 且 
结合 力 好 的 膜 层 . 这 一 缺陷 严重 制约 了 该 技术 在 精 
密 机 械 制造 业 中 的 进一步 发 展 . 因此 , 为 了 改善 镀 
层 的 组 织 结构 和 提高 注 膜 的 综合 性 能 , 获得 高 离 化 
和 高 能 量 的 沉积 粒子 已 成 为 磁 控 溅 射 离子 镀 技 术 
发 展 的 关键 ". 近 几 十 年 来 , 研究 者 们 先后 引入 “ 非 
平衡 WW” 和 “闭合 场 ” 等 诸多 调控 磁场 的 方法 , 试 
图 通过 扩展 等 离子 体 区 和 增加 等 离子 体 密度 达到 
提高 沉积 粒子 离 化 率 的 目的 . 但 普通 磁 控 溅 冉 离 子 
镀 受 低 溅 射 产 额 和 低能 量 传 递 系数 的 制约 , 沉积 粒 
子 在 等 离子 体 区 内 具有 较 低 的 密度 和 能 量 , 进而 限 
制 了 其 与 电子 或 离子 的 碰撞 离 化 . 因此 , 单纯 的 改 
变 人 磁场 环境 并 不 能 从 根本 上 解决 磁 控 溅 射 离子 镀 
中 沉积 粒子 低 离 化 率 的 现状 . 

只 有 改变 磁 控 溅 射 离子 镀 中 沉积 粒子 的 碰撞 
脱节 机 制 , 才能 从 根本 上 大 幅度 提高 沉积 粒子 的 离 
化 率 . 本 工作 基于 气体 放电 等 离子 体 知识 , 通过 调 
整 了 明 极 磁场 排 布 和 采用 宽 脉 冲 放 电 模 式 将 气体 放 
电 引 入 辉 弧 放电 过 渡 区 . 利用 真空 腔 内 高 密度 Ar 
缀 击 靶 面 的 碰撞 动能 和 电子 流 经 金属 靶 材 内 所 产 
生 的 Joule 热 效应 ,共同 诱发 半 面 原子 与 电子 克服 
表面 逸 出 功 的 热 发 射 . 实现 沉积 粒子 由 磁 控 溅 射 的 
碰撞 脱 台 方式 转变 为 碰撞 加 热 发 射 的 混合 脱 误 方 
式 . 以 此 获得 高 离 化 、 高 能 量 和 高 密度 的 沉积 粒子 ， 
为 制备 结构 良好 和 性 能 优异 的 薄膜 打下 坚实 基础 . 
同时 , 还 研究 了 不 同 放 电 特 性 对 薄膜 微观 结构 、 镀 


层 均 匀 性 和 结合 强度 的 影响 规律 . 
1 实验 方法 

实验 采用 非 平 衡 闭合 场 磁 控 溅 射 系统 , 利用 单 
诅 在 不 同 放 电 区 间 所 属 的 电流 密度 下 制备 4 组 纯 开 
薄膜. 平面 磁 探 阴极 靶 材 为 纯度 99.9 色 的 五 靶 , 尺寸 
为 100 mmx100 mm. 通过 调整 阴极 磁铁 排 布 及 磁场 
强度 将 训 材 表面 放电 面积 缩小 至 60 cm2?. 其 中 , 靶 材 
的 放电 面积 由 刻 蚀 环 面积 测量 得 到 , 而 靶 电 流 密度 
定义 为 靶 材 电流 与 放电 面积 的 比值 . 实验 基体 选 
取 了 型 (100) Si 片 和 304 号 不 锈 钢 片 . 实验 前 分 别 
使 用 CHCOCH 和 CHCEHOH 溶液 对 基体 各 清洗 
20 min, 清洗 完成 后 用 纯 N; 吹 干 并 放置 于 真空 腔 
内 . 其 中 , Si 片 摆 放 于 靶 基 距 100~300 mm 处 (间隔 
25 mm), 用 来 检测 不 同 靶 基 距 位 置 处 的 薄膜 厚度 ， 
并 取 靶 基 距 200 mm 处 的 Si 片 进行 薄膜 微观 结构 的 
观察 ; 不 锈 钢 片 则 放置 于 靶 基 距 150 mm 处 , 用 来 检 
测 薄 膜 的 膜 基 结 合 强 度 . 所 有 基 片 的 放置 角度 均 与 
刘 材 表面 方向 垂直 , 如 图 1 所 示 . 

实验 采用 40 kHz 宽 脉 冲 电源 恒 流 控制 模式 , 分 
别 在 辉 光 放电 区 和 辉 弧 放电 过 渡 区 各 制备 2 组 纯 Ti 
薄膜 . 薄膜 沉积 过 程 持续 80 min, 前 20 min 为 利用 
Ar 对 靶 材 和 基体 表面 进行 的 刻 蚀 和 清洗 , 基体 清 
洗 过 程 中 下 靶 电 流 为 0.5 A, 基体 偏 压 为 -450 V. 后 
60 min 为 纯 开 薄膜 的 沉积 过 程 , 其 中 下 靶 电 流 密度 ; 
分 别 设 定 为 0.083, 0.133, 0.217 和 0.250 A/cm’, 基体 
偏 压 为 -65 V. 而 0.083 A/cm 处 于 善 通 磁 控 溅 射 的 刘 
电流 密度 范围 . 沉积 过 程 中 Ar 气 流量 恒定 为 150 Pa/s 
(90 mL/min), 真空 室 压 力 保 持 在 0.8 Pa, 实验 的 具体 
参数 如 表 1 所 示 . 

实验 采用 XRD-7000S 型 XX 射线 衍射 (XRD) 仪 
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1 沉积 系统 及 样品 摆 放 的 俯视 示意 图 


Fig.1 Schematic of the deposition system and the sub- 


strate position from top view 
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表 1 纯 下 膜 的 沉积 参数 


Table 1 Deposition parameters of Ti films 


0 IIA i/(A:cm’) U/V P/W p/(W:cem’) f/kHz 7/ G/(Pa:s) U/V 
1 5 0.083 320 1600 26.67 40 24.5 150 —65 
2 8 Ol33 350 2800 46.67 40 24.5 150 —65 
3 13 0.217 350 4550 75.83 40 24.5 150 —65 
4 15 0.250 320 4800 80.00 40 24.5 150 —65 


Note: 三 -target peak current, i—peak current density, U—target voltage, P—peak power p—peak power 
density, 广 -pulse frequency, 7 一 pulse duration, G—Ar flow, UV 一 Substrate bias voltage 


对 薄膜 微观 结构 进行 测试 . 其 中 , 设备 使 用 Cu 靶 的 

Ks 谱 线 分 析 ( 波 长 为 0.15406 nm), 测试 范围 30°~ 
80°, 步 长 为 0.02°; 采用 JSM-6700F 型 扫描 电子 显 微 | 

镜 (SEM) 和 Dimension Icon 型 原子 力 显 微 镜 (AFM) ool 

观察 薄膜 表面 与 截面 的 微观 形 貌 ; 在 不 同 靶 基 距 处 号 

的 薄膜 厚度 通过 LEXT-OLS4000 型 激光 共聚 焦 显 微 3oo| 

镜 (CLSM) 进 行 测试 ; 采用 WS-2005 型 涂 层 附着 力 

目 动 划 痕 仪 对 薄膜 的 膜 基 结 合力 进行 检测 . 设备 测 20 Ti 0 0 0 600 0 G0 G3 
试 条 件 : 金刚 石 压 头 加 载 终止 压力 40 N, 加 载 速度 


Current density / (A:cm’”) 


图 2 气体 放电 伏 安 特性 曲线 


60 N/min, 划 痕 长 度 4 mm;: 采用 GX-71 型 倒置 金 相 


jal 
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显微镜 (OM) 对 划 痕 区 域 进行 观察 . 
2 实验 结果 与 分 析 
2.1 气体 放电 伏 安 特性 曲线 

在 40 kHz 宽 脉 冲 电场 条 件 下 , 对 靶 材 的 伏 安 特 
性 进行 测量 (记录 随 靶 材 电流 密度 增加 时 所 对 应 的 邯 
材 电压 值 ), 测试 结果 如 图 2 所 示 . 普通 磁 控 溅 射 离子 
镀 的 靶 电 流 密度 为 0.1~100 mAy/cmz0s. 由 图 可 知 , 其 
所 处 辉 光 放电 区 的 伏 安 特性 呈正 比 关 系 . 而 当世 电 
流 密度 逐渐 提升 至 0.2 A/cnr 以 上 时 , 阴极 靶 材 与 阳 
极 真 空 腔 壁 之 间 的 伏 安 特性 逐渐 由 正比 关系 转变 为 
反比 关系 . 这 是 由 于 , 普通 磁 控 溅 射 离子 镀 中 电子 的 
产生 主要 依靠 阴极 鞘 层 区 内 原子 与 电子 的 碰撞 离 
化 . 离 化 的 程度 取决 于 碰撞 时 电子 的 能 量 , 而 电子 的 
能 量 主要 受 阴 阳极 间 电 势 差 的 影响 . 因此 , 辉 光 放电 
区 的 电流 与 电压 呈正 比 关 系 . 然而 , 将 靶 电 流 密 度 提 
至 普通 磁 控 溅 射电 流 密度 的 数 倍 或 10 倍 以 上 时 ， 
气体 放电 将 会 进入 辉 光 与 弧 光 放 电 之 间 的 辉 弧 过 渡 
区 . 在 辉 弧 过 渡 区 内 , 依靠 真空 腔 内 高 密度 Ar 集 
绥 击 靶 面 环形 狭窄 区 域 时 的 碰撞 动能 和 电子 流 经 金 
属 靶 材 内 所 产生 的 Joule 热 效应, 共同 促使 对面 温度 


Fig.2 Volt-ampere characteristics curve of the gas discharge 


电势 差 的 维持 , 在 与 普通 磁 控 溅 射 相同 或 相近 的 训 
电压 条 件 下 , 靶 材 能 够 获得 几 倍 甚至 10 倍 于 普通 磁 
控 溅 射 的 电流 密度 . 因此 , 气体 放电 处 于 辉 弧 过 渡 区 


2. 


Sa 灶 


一 一 


时 ? 


划 面 伏 安 特性 呈现 反比 关系 . 
2 放电 特性 对 沉积 粒子 分 布 的 影响 
试 样 沿革 基 距 方向 上 的 厚度 变化 及 拟 合 曲线 


[图 3 所 示 . 由 图 可 知 , 4 组 薄膜 的 厚度 均 随 着 靶 基 
E 的 增 大 而 减少 . 其 中 , 兽 光 放 电 区 的 2 组 薄膜 ( 试 
羊 No.1 和 No.2), 在 任意 靶 基 距 处 的 薄膜 厚度 均 随 


着 峰值 电流 密度 ;的 提高 而 增加 . 从 厚度 拟 合 曲线 


的 斜率 变化 情况 也 可 看 出 , 在 各 个 靶 基 距 位 置 处 ， 
注 膜 厚度 的 增加 幅度 基本 保持 一 致 . 由 于 在 辉 沦 放 


电 区 , 沉积 粒子 主要 依靠 Ar’ 的 碰撞 脱 台 . 当 i 增 大 


日 


由 , 受 人 碰撞 靶 面 的 Ar' 数 量 增多 的 影响 , 沉积 粒子 的 


数量 也 随 之 增加 . 但 沉积 粒子 的 脱 靶 机 制 和 离 化 率 
并 没有 明显 改变 , 因此 薄膜 厚度 的 变化 幅度 基本 保 
持 一 致 . 而 气体 放电 处 于 辉 弧 过 渡 区 时 ( 试 样 No.3 
和 No.4),2 组 薄膜 的 厚度 在 靶 基 距 200 mm 处 出 现 
转变 . 靶 基 距 小 于 200 mm 时 , 试 样 No.4 的 厚度 均 小 


迅速 上 升 . 由 于 温度 的 提升 增加 了 靶 材 表面 电子 与 
原子 的 内 能 , 使 其 能 够 克服 表面 势 人 又 从 节 材 表面 自 
发 射出 . 并 且 , 热 发 射 脱衣 机 制 并 不 需要 阴阳 极 间 高 


0. 


于 试 样 No.3 的 厚度 ; 但 在 靶 基 距 大 于 200 mm 时 , 试 
样 No.4 的 厚度 反而 大 于 试 样 No.3. 由 此 说 明 冯 


250 A/cnm2 时 ( 试 样 No.4), 沉积 粒子 在 远 计 处 具有 
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较 多 的 数量 . 通过 计算 肢 基 距 100 和 300 mm 处 薄膜 
厚度 的 减少 率 可 以 发 现 , 随 着 i 由 0.083 A/cm 增加 
至 0.250 A/cm: 时 , 薄膜 厚度 的 减 小 率 由 97.4 多 降低 
至 89.5%. 
由 此 证 明 , 气体 放电 处 于 辉 弧 过 渡 区 时 ,Ar 的 
碰撞 动能 和 电子 的 Joule 热能 可 以 诱发 沉积 粒子 的 
热 发 射 脱 靶 , 并 且 阴 极 蒜 层 区 内 误 材 原子 与 电子 数 
量 的 成 倍增 加 大 幅度 提高 了 原子 与 电子 的 碰撞 离 
化 率 . 在 沉积 过 程 中 , 高 离 化 的 沉积 粒子 受 基体 负 
偏 压 的 吸引 能 够 向 距 靶 较 远 处 迁移 . 因此 , 沉积 粒 
子 的 碰撞 加 热 发 射 混合 脱衣 有 利于 提高 沉积 粒子 
的 离 化 率 和 粒子 分 布 的 均匀 性 . 
2.3 放电 特性 对 薄膜 微观 结构 的 影响 

图 4 为 4 组 薄膜 的 XRD 谱 . 如 图 可 知 , 试 样 No.1 
和 No.2 的 衍射 峰 强 度 均 较 低 , 说 明 薄 膜 的 微观 结构 
为 晶 粒 尺寸 较 小 的 纳米 晶 结 构 . 而 试 样 No.3 和 No.4 
的 衍射 峰 强 度 明 显 增强 , 说 明 薄 膜 的 晶 粒 尺寸 与 形 
核 数量 均 有 所 增加 . 实验 采用 Scherrer 公式 %" 分 别 
计算 出 4 组 薄膜 的 (100), (002) 和 (101) 晶 面 的 唱 粒 尺 
寸 , 取 其 平均 值 作为 薄膜 的 平均 晶 粒 尺寸 . 晶 粒 尺寸 
的 计算 结果 分 别 为 12, 13, 18 和 18 nm. 另 一 方面 , 不 
同 放电 特性 对 薄膜 的 择优 生长 取向 也 存在 一 定 影 
响 . 试 样 No.1 和 No.2 的 择优 取向 为 (002) 面 ; 而 试 样 
No.3 和 No.4 则 以 (002) 和 (101) 面 为 双 择优 取向 . 
在 薄膜 沉积 过 程 中 , 薄膜 的 晶体 结构 、 唱 粒 尺 
寸 和 择优 取向 主要 受 沉 积 粒子 自身 能 量 和 数量 的 
影响 "20. 当 气 体 放 电 人 处 于 辉 光 区 时 , 受 低 碰撞 脱衣 
产 额 和 低能 量 碰撞 传递 系数 的 限制 , 沉积 粒子 脱衣 
时 具有 较 小 的 能 量 (<5 eV) 和 密度 , 致使 基 片 表面 的 
沉积 粒子 具有 较 低 的 表面 活性 和 扩散 能 . 因此 , 薄 
膜 易 形成 晶 粒 尺寸 较 小 的 纳米 晶 结 构 . 且 较 低 的 沉 
只 速率 能 够 给 予 原子 足够 的 扩散 时 间 , 利于 薄膜 向 
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4 试 样 No.1~No.4 的 XRD 谱 
Fig.4 XRD spectra of samples No.1~No.4 


自由 能 最 低 的 (002) 面 择优 生长 . 而 当 气 体 放电 处 于 
辉 弧 过 渡 区 , 由 于 热 发 射 脱 革 能够 提高 沉积 粒子 的 
能 量 和 数量 . 因此 , 在 薄膜 沉积 时 , 具有 较 高 活性 的 
沉积 粒子 增加 了 唱 粒 的 形 核 数 量 及 尺寸 , 并 使 原子 
易 向 自由 能 最 低 的 密 排 面 择优 生长 . 此 外 , 较 快 的 沉 
只 速率 抑制 了 薄膜 晶 粒 的 进一步 生长 , 将 薄膜 的 晶 
粒 尺 寸 限 制 在 20 nm 以 下 . 可见, 当 气 体 放电 处 于 辉 
弧 过 渡 区 时 , 沉积 的 薄膜 具有 晶 粒 尺寸 小 于 20 nm 的 
纳米 多 晶 结 构 . 众所周知 , Ti 常温 下 为 hcp 结构 , 其 
晶 格 常数 c/a<1.633. 当 c/a<1.633 时 , (101) 面 蔡 代 
(002) 面 成 为 自由 能 最 低 的 密 排 面 2 5. 因此 , 随 着 i 
的 增加 , 薄膜 逐渐 具有 (002) 和 (101) 面 双 择 优 取 
为 了 进一步 验证 不 同 放电 特性 对 薄膜 微观 结 
构 的 影响 规律 , 实验 对 4 组 试 样 进行 了 高 分 辨 透射 
电子 显 微 (HRTEM) 及 选区 电子 衍射 (SAED) 分 析 , 如 
5 所 示 . 由 图 可 知 , 试 样 No.1 的 微观 结构 以 唱 粒 
尺寸 10~15 nm 的 纳米 晶 为 主 , 晶 界 处 存在 较 多 原子 
排列 的 无 序 结构 . 且 衍 射 环 表现 为 强度 较 低 的 光 晕 
环 , 也 印证 了 薄膜 的 微观 结构 为 纳米 晶 结 构 ( 图 5a). 
试 样 No.2 表现 为 唱 粒 尺寸 10~15 nm 的 纳米 品 结 
构 , 唱 界 处 的 无 序 结构 开始 逐渐 消失 (图 Sb). 试 样 
No.3 和 No.4 的 晶 粒 尺寸 逐渐 增 大 至 1$~20 nm, 唱 
界 的 无 序 结 构 基 本 消失 (图 5c 和 d). 并 且 , 薄膜 的 
SAED 谱 由 光 晕 环 转变 为 强度 较 大 的 多 层 衍 射 光 
点 , 证 明了 处 于 辉 弧 过 渡 区 的 薄膜 为 纳米 尺度 的 多 
晶 结 构 . 该 结果 与 XRD 结果 一 致 . 
2.4 放电 特性 对 薄膜 生长 结构 的 影响 
图 6 为 4 组 薄膜 表面 与 截面 的 SEM 像 . 由 图 可 
知 , 4 组 薄膜 均 表现 为 柱状 唱 生 长 结构 . 试 样 No.1 表 
面 呈 现 出 不 规则 且 尺 寸 不 一 的 圆 盘 状 形 瑶 , 为 典型 
柱状 唱 的 表面 形 貌 (图 6a). 且 在 柱状 唱 之 间 存 在 较 
多 明显 的 微 孔隙 , 导致 薄膜 致密 性 较 差 (图 6b). 试 样 
No.2 和 No.3 表 面 的 圆 形 晶 粒 尺寸 有 所 增 大 且 逐 渐 
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5 试 样 No.1~No.4 的 HRTEM 像 及 SAED 谱 


Fig.S HRTEM images and SAED patterns (insets) of samples No.1 (a), No.2 (b), No.3 (c) and No.4 (d) 


趋 于 一 致 (图 6c 和 e), 柱状 晶 结 构 之 间 存 在 的 孔 际 
数量 也 随 之 减少 (图 6d 和 了 f. 而 试 样 No.4 表 面 已 经 
观察 不 到 有 孔隙 存在 (图 6g), 从 截面 形 貌 也 可 看 
出 , 柱状 晶 的 宽度 较 小 且 排 列 相 对 致密 (图 6h), 说 
明了 试 样 No.4 具有 较 高 的 致密 性 . 实验 利用 AFM 


基体 表面 的 沉积 粒子 具有 低 活 性 和 低 扩散 能 , 使 薄 
膜 唱 粒 以 独立 的 岛 状 方式 生长 而 唱 粒 间 存 在 较 多 
孔隙 , 且 较 小 的 密度 降低 了 薄膜 的 沉积 速率 . 而 在 
辉 弧 放电 过 渡 区 , 人 碰撞 加 热 发 射 脱衣 方式 所 获得 的 
沉积 粒子 具有 高 能 量 、 高 离 化 和 高 密度 等 特点 . 较 


对 薄膜 的 表面 粗糙 度 进行 检测 , 4 组 试 样 的 表面 粗 
糙 度 (RD 分 别 为 46.1, 82.3, 41.2 和 8.8 nm. 由 此 说 
明 , 在 辉 弧 过 渡 区 内 沉积 的 试 样 No.4 具 有 较 高 的 致 
密 性 和 平整 光滑 的 表面 . 男 一 方面 , 薄膜 的 厚度 可 从 
截面 SEM 像 中 测量 出 , 测量 结果 分 别 为 2.12, 3.72， 
4.93 和 4.56 hm. 薄膜 的 沉积 速率 ( 靶 基 距 200 mm) 可 
由 薄膜 厚度 计算 出 , 计算 结果 分 别 为 35.3, 62.0， 
82.2 和 76.0 nm/min. 由 此 说 明 , 在 相同 靶 电 压 下 ， 
碰撞 加 热 发 射 混合 脱衣 方式 相对 纯 碰撞 脱衣 有 具有 
较 高 的 沉积 速率 . 

以 上 结果 证 实 , 在 辉 光 放电 区 , Ar 碰撞 溅 射出 
的 沉积 粒子 具有 低 离 化 率 、 低 能 量 和 较 小 的 密度 . 


高 的 能 量 增加 了 沉积 粒子 的 活性 和 扩散 能 , 利于 其 
在 基体 表面 进行 扩散 并 向 晶 粒 间 的 空 除 迁 移 , 使 薄 
膜 以 层 状 方式 致密 生长 . 高 密度 和 高 离 化 的 沉积 粒 
子 不 仅 提高 了 薄膜 的 沉积 速率 , 而 且 在 负 偏 压 的 作 
用 下 会 对 基体 表面 产生 大 量 离子 稼 击 . 离子 的 缀 击 
能 够 去 除 薄 膜 表面 的 突起 和 结合 较 弱 的 组 织 , 使 注 
膜 具 有 平整 的 表面 质量 和 紧 实 的 组 织 结构 
2.5 放电 特性 对 薄膜 膜 基 结合 力 的 影响 

实验 以 临界 载荷 评定 薄膜 膜 基 结合 强度 的 好 
坏 , 临界 载荷 为 注 膜 首次 发 生 剥 落 、 破 损 或 断裂 的 
载荷 值 . 图 7 和 8 分 别 为 4 组 薄膜 的 临界 载荷 测试 结 
果 及 划 痕 区 域 的 OM 像 . 由 图 7 可知, 在 辉 光 放 电 区 
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6 试 样 No.1~-No.4 的 表面 与 截面 SEM 像 


Fig.6 Surface (a, c, e, g) and cross-sectional (b, d, f, h) images of samples No.1 (a, b), No.2 (c, d), No.3 (e, f) and No.4 (g, h) 


25| No4 8 内 所 沉积 的 试 样 No.1 和 No.2, 临界 载荷 处 于 较 低 水 
sol / 平 (< 8 NN); 而 在 辉 弧 过 渡 区 所 沉积 的 试 样 No.3 和 
z No.4, 具有 较 大 的 临界 载荷 值 . 其 中 , 试 样 No.4 的 临 
ul 0 界 载荷 为 25.2 N. 由 图 8 可 知 , 在 较 小 载荷 下 , 试 样 
100 > No.1 和 No.2 便 开始 出 现 断 裂 和 大 面积 脱落 (图 8a 和 
ao 一 b); 而 在 整个 划 痕 过 程 中 , 试 样 No.3 和 No.4 均 未 出 
现任 何 形式 的 脱落 (图 8c 和). 由 此 说明 , 辉 弧 过 渡 
S00 ee ee QD20 区 所 沉积 的 薄膜 具有 良好 的 膜 基 结 合 强度 . 
图 7 试 样 No.1~No.4 的 临界 载荷 出 现 以 上 现象 的 原因 是 : 气体 放电 处 于 辉 光 区 
Fig.7 Critical loads of samples No.1~No.4 时 , 碰撞 脱 靶 的 沉积 粒子 以 低能 中 性 原子 为 主 . 在 
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8 试 样 No.1~No.4 的 划 痕 照片 
Fig.8 Scratch images of samples No.1 (a), No.2 (b), No.3 (c) and No.4 (d) 


薄膜 生长 时 , 低 扩 散 能 的 原子 受 阴影 效应 馈 的 影响 
易 形 成 结构 疏松 、 致 密 性 差 的 结构 . 阴影 效应 是 指 
在 沉积 的 过 程 中 , 低 扩 散 能 的 沉积 粒子 易 受 到 之 前 
沉积 基 团 的 遮挡 而 无 法 填补 基 团 之 间 微 空洞 的 现 
象 . 并 且 , 低 扩 散 能 的 沉积 粒子 易 在 薄膜 中 产生 较 
大 的 残余 应 力 , 致使 薄膜 在 较 小 载荷 下 便 开 始 出 现 
断裂 和 大 面积 脱落 . 但 在 气体 放电 辉 弧 过 渡 区 , 高 
离 化 和 高 能 量 的 沉积 粒子 , 不 仅 能 够 克服 阴影 效应 
影响 形成 致密 的 组 织 结构 , 还 能 减少 残余 应 力 的 产 
生 . 因此 , 致密 的 结构 和 较 小 的 残余 应 力 能 使 薄膜 
具有 良好 的 膜 基 结合 强度 . 此 外 , 薄膜 的 临界 载荷 
受 薄 膜 厚度 影响 较 大 , 厚度 越 大 则 薄膜 临界 载 答 越 
高 ". 实验 中 检测 临界 载荷 的 样品 放置 于 靶 基 距 
150 mm 处 . 由 图 3 可知, 靶 基 上 距 150 mm 处 的 薄膜 厚 
度 基 本 一 致 , 且 随 i 的 增加 薄膜 厚度 出 现 先 增 加 后 
减少 的 现象 , 但 薄膜 的 临界 载荷 并 未 出 现 与 厚度 变 
化 一 致 的 规律 . 因此 说 明 , 实验 中 薄膜 厚度 对 临界 
载 奉 的 影响 效果 并 不 明显 . 
3 结论 

(1) 通过 增加 靶 材 的 电流 密度 可 将 气体 放电 引入 
辉 弧 过 渡 区 . 而 辉 弧 放电 过 渡 区 出 现在 电流 密度 大 于 
0.2A/cm2? 时 , 且 辉 弧 过 渡 区 的 电流 与 电压 旦 反比 关 系 . 
(2) 当 气 体 放 电 处 于 辉 弧 过 渡 区 时 , 碰撞 加 热 发 


射 的 混合 脱衣 方式 能 够 制备 出 高 密度 、 高 离 化 和 高 
能 量 的 沉积 粒子 . 

(3) 相 较 辉 光 放 电 区 , 辉 弧 放电 过 渡 区 内 所 沉积 
的 薄膜 (= 0.217 和 0.250 A/cm”), 具有 沿 靶 基 距 增 大 
方向 上 较 低 的 厚度 减 小 率 、 具 有 晶 粒 尺寸 为 18 nm 
的 纳米 多 晶 结构 、 具 有 致密 的 柱状 唱 生 长 结构 和 良 
好 的 膜 基 结合 强度 . 
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